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Process for the elimination of caprolactam and its oligomers from polyamide 
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Caprolactam and oligomers thereof are removed from nylon granules containing same in a process 
wherein (a) nylon granules are introduced at not less than 100 DEG C. at the top of a substantially upright 
treatment zone, (b) nylon granules are passed downward through the treatment zone while being heated 
to from 130 DEG to 210 DEG C, (c) superheated steam is passed at from 130 DEG to 210 DEG C. 
upward through the treatment zone, (d) dry nylon granules are withdrawn at the bottom end of the 
treatment zone and steam containing caprolactam and oligomers thereof is withdrawn at the top of the 
treatment zone, (e) the caprolactam and oligomers thereof containing steam thus obtained is passed 
through a column giving an aqueous solution of caprolactam and oligomers thereof as bottom product and 
virtually caprolactam-free steam as overhead product. 
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Beschreibung 

Polycaprolactam wird durch Polymerisation von 
e-Caprolactam hergestellt. Hierbei fallt Polycapro- 
lactam mit einem Gehalt an Caprolactam und des- 
sen Oligomeren von z.B. von 8 bis 11 Gew.% an. 
Vor der Weiterverarbeitung des Polycaprolactams 
mussen die Monomeren und Oligomeren entfernt 
werden. Ublicherweise wird dies durch Extraktion 
mit Wasser bei erhohter Temperatur bewerkstelligt 
Hierbei fallen jedoch verdunnte wafirige Losungen 
von Caprolactam an, deren Aufarbeitung technisch 
aufwendig ist. Dies gilt auch fUr Polyamide, die aus 
Caprolactam und polyamidbildenden Diaminen und 
Dicarbonsauren aufgebaut sind. Aus solchen Polya- 
miden mussen Caprolactam und dessen Oligomere 
soweit entfernt werden, urn die fur die weitere 
Verarbeitung erforderlichen Eigenschaften sicher- 
zustellen. 

Aus der DD-PS 91 566 ist auch bereits ein 
Verfahren zur Entfernung von Caprolactam und 
dessen Oligomeren aus Polyamid unter gleichzeiti- 
gem Tempern bekannt, wobei man Caprolactam 
und dessen Oligomere enthaltendes Polycaprolac- 
tam mit Stickstoff zunachst im Gleichstrom in einer 
ersten Zone erhitzt und dann in einer zweiten Zone 
mit Stickstoff im Gegenstrom bei erhohter Tempe- 
ratur behandelt. Hierbei sind jedoch erhebliche 
Gasmengen erforderlich, da der Partialdampfdruck 
des Caprolactams in keinem Fall bei der vorgege- 
benen Arbeitstemperatur erreicht werden darf. Zu- 
dem hat das Verfahren den Nachteil, dafl Caprolac- 
tam aus gro/ten Inertgasmengen wiedergewonnen 
werden mu/3. 

Es war deshalb die technische Aufgabe ge- 
stellt, ein Verfahren zur Entfernung von Caprolac- 
tam und dessen Oligomeren aus solches enthalten- 
den Polyamiden zur VerfOgung zu stellen, bei dem 
der Gehalt an monomerem Caprolactam und des- 
sen Oligomeren in den Polyamiden auf den ge- 
wiinschten Gehalt gesenkt und zugleich gegebe- 
nenfalls durch Tempern das Molekulargewicht er- 
hoht wird, wobei keine flussigen Extraktion smittel 
no tig sind und die Menge an gasformigem Extrak- 
tionsmittel relativ niedrig ist und zugleich monome- 
res Caprolactam und dessen Oligomere in leicht 
wiederverwendbarer Form zuruckgewonnen wer- 
den. 

Diese Aufgabe wird gelost in einem Verfahren 
zur Entfernung von Caprolactam und dessen Oligo- 
meren aus solches enthaltendem Polyamidgranulat 
durch Behandeln mit Inertgasen bei erhohter Tem- 
peratur, wobei man 

a) Polyamidgranulat mit einer Temperatur von 
mindestens 100°C in eine im wesentlichen 
senkrecht stehende Behandlungszone oben ein- 
bringt 

b) Polyamidgranulat von oben nach unten unter 



Erhitzen auf eine Temperatur von 130 bis 
21 0 a C durch die Behandlungszone leitet 

c) durch die Behandlungszone von unten nach 
oben uberhitzten Wasserdampf mit einer Tem- 

5 peratur von 1 30 bis 21 0 * C leitet 

d) aus der Behandlungszone unten trockenes 
Polyamidgranulat und oben Caprolactam und 
dessen Oligomere enthaltenden Wasserdampf 
entnimmt 

w e) den so erhaltenen Caprolactam und dessen 
Oligomere enthaltenden Wasserdampf durch 
eine Kolonne leitet und als Kolonnensumpf eine 
waflrige Losung von Caprolactam und dessen 
Oligomeren und am Kopf einen praktisch 
75 Caprolactam-freien Wasserdampf erhalt. 

Das neue Verfahren hat den Vorteil, dafi der 
Gehalt an Caprolactam und dessen Oligomeren im 
Polyamidgranulat auf einfache Weise auf den ge- 
wunschten Gehalt gesenkt wird. Weiter hat das 
20 neue Verfahren den Vorteil, dafl relativ geringe 
Mengen an Dampf benotigt werden und Caprolac- 
tam und dessen Oligomere in leicht wiederver- 
wendbarer Form anfallen. Ferner hat das neue Ver- 
fahren den Vorteil, daB das Polyamidgranulat zu- 
25 gleich getrocknet und getempert wird. 

Geeignete Polyamide sind Polycaprolactam 
Oder Copolyamide aufgebaut aus Caprolactam und 
weiteren polyamidbildenden Ausgangsstoffen wo- 
bei der Anteil der sich von Caprolactam ableitet 
30 vorzugsweise mindestens 20 Gew.%, insbesondere 
mindestens 25 Gew.% betragt. Bevorzugte polya- 
midbildende Ausgangsstoffe sind Diamine und Di- 
carbonsauren die zur Bildung von Polyamiden ge- 
eignet sind. Geeignete Dicarbonsauren sind bei- 
35 spielsweise Alkandicarbonsauren mit 6 bis 12 Koh- 
lenstoffatomen, insbesondere 6 bis 10 Kohlenstoff- 
atomen, Terephthalsaure und Isophthalsaure. Ge- 
eignete Diamine sind beispielsweise Alkandiamine 
mit 4 bis 12, insbesondere mit 6 bis 8 Kohlenstoff- 
40 atomen, ferner m-Xylylendiamin, Bis-(4-aminophe- 
nyl)methan, Bis-(4-aminophenyl)-propan-2,2 oder 
Bis-(4-aminocyclohexyl)methan. Dicarbonsauren 
und Diamine kbnnen jeweils fUr sich in beliebigen 
Kombinationen verwendet werden, im Verhaltnis 
45 zueinander liegen sie jedoch vorteilhaft im aquiva- 
lenten Verhaltnis vor. Besondere technische Be- 
deutung haben Polycaprolactam, Polyamide, die 
aus Caprolactam, Hexamethylendiamin sowie Adip- 
insaure, Isophthalsaure und/oder Terephthalsaure 
50 aufgebaut sind, erlangt. 

Die verwendeten Polyamide kbnnen zusatzlich 
ubliche Additive wie Mattierungsmittel, z.B. Titan- 
dioxid, Keimbildner, z.B. Magnesiumsilikat, Stabili- 
satoren, z.B. Kupfer(l)halogenide und Alkalihaloge- 
55 nide, Antioxydantien sowie Verstarkungsmittel in 
Ublichen Mengen enthalten. Die Additive werden in 
der Regel vor dem Granulieren vor, wahrend Oder 
nach der Polymerisation zugesetzt. 
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Polyamidgranulat wird mit einer Temperatur 
von mindestens 100*C in eine im wesentlichen 
senkrecht stehende Behandlungszone oben einge- 
bracht. In der Regel geht man von Polyamidgranu- 
lat mit einem Gehalt von 2 bis 15 Gew.% Caprolac- 
tam und dessen Oligomeren, insbesondere 8 bis 
12 Gew.% Caprolactam und dessen Oligomeren 
aus. Im allgemeinen hat das Polyamidgranulat eine 
Granulatgrofle von 1,5 x 1,5 mm bis 4 x 4 mm und 
einem Wassergehalt von 0,5 bis 3 Gew.%. Vorteil- 
haft bringt man das Polyamidgranulat mit einer 
Temperatur von 100 bis 150°C, insbesondere 105 
bis 120*C, oben in die Behandlungszone ein. 
Zweckmaflig wird dies bewerkstelligt indem man 
die Zufuhrungsleitung fur das Polyamidgranulat mit 
dem verwendeten uberhitzten Wasserdampf be- 
heizt Oder die Aufheizung durch einen geeigneten 
Warmetauscher vornimmt Oder die Granulierung so 
durchfUhrt, da/3 ein Polyamidgranulat mit einer 
Temperatur von uber 100*C anfallt. Die Behand- 
lungszone hat in der Regel ein Verhaltnis von Lan- 
ge:Durchmesser von 7:1 bis 15:1. Die Verweilzeit 
des Polyamidgranulats in der Behandlungszone be- 
tragt z.B. 20 bis 60 Stunden, insbesondere 25 bis 
50 Stunden. 

Das Polyamidgranulat wird von oben nach un- 
ten unter Erhitzen auf eine Temperatur von 1 30 bis 
210*C, insbesondere 160 bis 190°C durch die 
Behandlungszone geleitet. Vorteilhaft halt man eine 
Temperatur von 20 bis 60 °C unterhalb des 
Schmelzpunktes des jeweiligen Polyamids ein. Das 
Polyamidgranulat durchwandert die Behandlungs- 
zone mittels Schwerkraft in dem Mafie, wie unten 
aus der Behandlungszone Polyamidgranulat ent- 
nommen wird. Es versteht sich, dafi in dem glei- 
chen Mafle oben Polyamidgranulat zugefOhrt wird. 

Durch die Behandlungszone wird von unten 
nach oben Uberhitzter Wasserdampf mit einer 
Temperatur von 130 bis 210'C, insbesondere 160 
bis 190*C geleitet. Durch den Uberhitzten Wasser- 
dampf wird das Polyamidgranulat auf die ge- 
wOnschte Temperatur aufgeheizt und monomeres 
Caprolactam sowie dessen Oligomere sowie an- 
haftendes Wasser entfernt. Vorteilhaft wendet man 
je kg Polyamidgranulat und Stunde 2 bis 10, insbe- 
sondere 2,5 bis 8 kg Uberhitzten Wasserdampf an. 
Vorteilhaft halt man in der Behandlungszone einen 
Druck von 1,05 bis 1,1 bar ein. Es versteht sich, 
daB man die Bedingungen so aufeinander ab- 
stimmt, daB Wasser nicht in flQssiger Phase vor- 
liegt. 

Aus der Behandlungszone wird unten trocke- 
nes Polyamidgranulat, z.B. mit einem Wassergehalt 
von weniger als 0,5 Gew.%, insbesondere 0,2 bis 
0,04 Gew.%, zweckmafiig nach Abkuhlen auf 
Raumtemperatur z.B. uber eine Schleuse entnom- 
men, in dem Ma£e wie oben Polyamidgranulat 
zuflieflt Am oberen Ende der Behandlungszone 



wird Caprolactam und dessen Oligomere enthalten- 
der Wasserdampf abgefuhrt. 

Der so erhaltene Caprolactam und dessen Oli- 
gomere enthaltende Wasserdampf wird durch eine 

5 Kolonne geleitet und als Kolonnensumpf eine wafl- 
rige Losung von Caprolactam und dessen Oligo- 
meren und am Kopf ein praktisch Caprolactam- 
freier Wasserdampf erhalten. Die im Kolonnen- 
sumpf anfallende wafirige Losung hat in der Regel 

w einen Gehalt von 50 bis 60 Gew.%, insbesondere 
60 bis 70 Gew.% an Caprolactam und dessen 
Oligomeren. Diese Losung wird zweckmaflig so 
wie sie anfallt Oder vorteilhaft nach Konzentrierung 
auf einen Gehalt von uber 90 Gew.% wieder ohne 

75 weitere Reinigung der Polymerisation von Capro- 
lactam im VK-Rohr zugefuhrt. Vorteilhaft verwendet 
man eine Kolonne mit 5 bis 15 theoretischen Bo- 
den, z.B. Glockenboden-Kolonnen, Fullkorperkolon- 
nen oder Siebbodenkolonnen. Im Sumpf halt man 

20 vorteilhaft eine Temperatur von 95 bis 120*C, am 
Kopf der Kolonne eine Temperatur von 120 bis 
150°C ein. Vorteilhaft halt man in der Kolonne 
einen Druck von 1,01 bis 1,03 bar ein. 

Vorteilhaft wird der am Kopf der Kolonne anfal- 

25 lende Wasserdampf nach Erhitzen auf eine Tempe- 
ratur von 130 bis 210 °C wieder in die Behand- 
lungszone zuruckgefuhrt. Es hat sich auch bewahrt 
wenn der verwendete Wasserdampf einen Gehalt 
an molekularen Sauerstoff von < 10 ppm, insbe- 

30 sondere < 5 ppm hat. 

Nach dem erfindungsgema/ten Verfahren la/5t 
sich in Abhangigkeit vom Extraktgehalt des Aus- 
gangspolyamids durch Variation der Wasserdampf- 
menge, der Temperatur und der Verweilzeit ein fUr 

35 den jeweiligen Verwendungszweck des Polyamids 
geeigneter Monomerengehalt einstellen. So lassen 
sich z.B. technisch interessante Produkte mit z.B. 7 
bis 8 Gew.% extrahierbaren Anteilen fOr spezielle 
Monofile oder 0,5 bis 1,2 Gew.% extrahierbaren 

40 Anteilen fOr Fasern oder Folien herstellen. Die er- 
findungsgemaG behandelten Polyamide haben sich 
in der praktischen Anwendung besonders bewahrt 
im Hinblick auf den niederen Gehalt an monome- 
rem Caprolactam und Dimeren. 

45 Das Verfahren nach der Erfindung sei an fol- 

gendem Beispiel veranschaulicht. 

Beispiel 1 

50 Es wird eine senkrechtstehende rohrformige 

Extraktionsvorrichtung verwendet, die unten ko- 
nisch zulauft und einen Auslauf besitzt und oben 
ein Zufuhrungsrohr fUr Polycaprolactamgranulat 
aufweist, das 25 % der Lange des Extraktionsroh- 

55 res in dieses hineinreicht. Ferner weist das Extrak- 
tionsrohr unten eine Zufuhrung fOr uberhitzten 
Wasserdampf und oben eine Ableitung fUr diesen 
auf. Von oben werden stundlich 3,3 kg feuchtes 
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Polycaprolactamgranulat mit einem Extraktgehalt 
von 10,5 Gew.% (monomeres Caprolactam und 
Oligomers) mit einem K-Wert von 70 zugefuhrt. Im 
Verlauf des in das Extraktionsrohr hineinreichenden 
ZufOhrungsrohrs wird das Polycaprolactamgranulat 
durch den Gberhitzten Wasserdampf auf eine Tem- 
peratur von 120 - C erhitzt und tritt dann in das 
Extraktionsrohr ein. Von unten fuhrt man stundlich 
10 kg Gberhitzten Wasserdampf von 180°C zu, der 
das nach unten wandernde Granulat auf eine Tem- 
peratur von 170 (unten) bis 165*C (oben) erhitzt 
Am unteren konischen Ende wird uber ein Fallrohr, 
das mit Stickstoff beschickt wird, extrahiertes Poly- 
caprolactamgranulat mit einem Restextraktgehalt 
von 1,3 bis 1,7 Gew.%, einer Restfeuchte <0,1 
Gew.% und einem K-Wert von 74 bis 76 entnom- 
men. Der am oberen Ende des Extraktionsrohres 
austretende Caprolactam und dessen Oligomere 
enthaltende Wasserdampf wird unten in eine Ko- 
lonne mit 10 theoretischen Boden geleitet. Am 
Kopf der Kolonne halt man eine Temperatur von 
105*C und im Sumpf der Kolonne eine Tempera- 
tur von 98 °C ein. Als Kolonnensumpf erhalt man 
stundlich 400 g einer waflrigen Losung die 70 
Gew.% Caprolactam und dessen Oligomere ent- 
halt. Am Kopf der Kolonne fallt Wasserdampf mit 
einem Gehalt < 0,5 Gew.% Caprolactam an. Dieser 
wird wiederum gegebenenfalls nach Erganzung 
von Wasserdampf auf eine Temperatur von 1 80 * C 
aufgeheizt und in das Extraktionsrohr zuruckge- 
fuhrt. 

Beispiel 2 

In die unter Beispiel 1 beschriebene Extrak- 
tionsvorrichtung werden stundlich 3,5 kg feuchtes 
Polyamidgranulat, hergestellt aus Caprolactam und 
Terephthalsaure/Hexamethylendiamin im Gewichts- 
verhaltnis 3:7, mit einem Extraktanteil von 3,7 
Gew.% (monomeres Caprolactam und Oligomere) 
und einem K-Wert von 56,0 zugefuhrt. Analog Bei- 
spiel 1 wird das Polymergranulat in das Extrak- 
tionsrohr eingetragen und mit 10 kg uberhitztem 
Wasserdampf im Gegenstrom behandelt. Der Was- 
serdampf hat eine Temperatur von 205 *C und 
erhitzt das nach unten wandernde Granulat auf eine 
Temperatur von 198 bis 202 *C. Das Granulat wird 
wie in Beispiel 1 beschrieben ausgetragen. Der 
Restextrakt betragt hierbei 0,3 bis 0,4 Gew.%, die 
Restfeuchte < 0,1 Gew.%, der K-Wert liegt zwi- 
schen 66,0 und 68,0. Das am oberen Ende des 
Rohres austretende BrUdengemisch wird analog 
Beispiel 1 in einer Kolonne aufgetrennt. Als Kolon- 
nensumpf erhalt man stundlich 170 g einer waflri- 
gen Losung, die 70 Gew.% Caprolactam und des- 
sen Oligomeren enthalt. Analog Beispiel 1 wird der 
Dampf erhitzt bis auf eine Temperatur von 203 °C 
und wieder in das Extraktionsrohr zuruckgefuhrt. 



PatentansprUche 

1. Verfahren zur Entfernung von Caprolactam und 
dessen Oligomeren aus solches enthaltendem 

5 Polyamidgranulat durch Behandeln mit Inertga- 

sen bei erhohter Temperatur, dadurch gekenn- 
zeichnet, da/3 man 

a) Polyamidgranulat mit einer Temperatur 
von mindestens 100°C in eine im wesentli- 

10 chen senkrecht stehende Behandlungszone 

oben einbringt 

b) Polyamidgranulat von oben nach unten 
unter Erhitzen auf eine Temperatur von 130 
bis 210°C durch die Behandlungszone lei- 

75 tet 

c) durch die Behandlungszone von unten 
nach oben Gberhitzten Wasserdampf mit ei- 
ner Temperatur von 130 bis 210* C leitet 

d) an der Behandlungszone unten trockenes 
20 Polyamidgranulat und oben Caprolactam 

und dessen Oligomere enthaltenden Was- 
serdampf entnimmt 

e) den so erhaltenen Caprolactam und des- 
sen Oligomere enthaltenden Wasserdampf 

25 durch eine Kolonne leitet und als Kolonnen- 

sumpf eine wSflrige L6sung von Caprolac- 
tam und dessen Oligomeren und am Kopf 
praktisch Caprolactam-freien Wasserdampf 
erhalt. 

30 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, da/3 man fUr das Polyamidgranulat 
eine Verweilzeit in der Behandlungszone von 
25 bis 50 Stunden einhalt. 

35 

3- Verfahren nach den AnsprUchen 1 und 2, da- 
durch gekennzeichnet, daB man Gberhitzten 
Wasserdampf mit einer Temperatur von 160 
bis 190"C verwendet. 

40 

4. Verfahren nach den AnsprGchen 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB man je kg Polya- 
midgranulat und Stunde 2 bis 10 kg Gberhitz- 
ten Wasserdampf verwendet. 

45 

5. Verfahren nach den AnsprGchen 1 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet, da/3 man die als Kolon- 
nensumpf anfallende waflrige Losung von Ca- 
prolactam und dessen Oligomeren ohne weite- 

50 re Reinigung wiederum fGr die Polymerisation 

von Caprolactam verwendet. 

6. Verfahren nach den AnsprGchen 1 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet daB man den am Kopf 

55 der Kolonne erhaltenen Wasserdampf nach Er- 

hitzen auf eine Temperatur von 130 bis 210 # C 
wieder in die Behandlungszone zurGckfGhrt. 
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Claims 



2. A process as claimed in claim 1, wherein a 
residence time of 25 to 50 hours in the treat- 
ment zone is maintained for the polyamide 
granules. 



des gaz inertes a temperature elevee, caracte- 
rise en ce que 

a) on introduit en haul le granule* de polya- 
mide, a une temperature d'au moins 1 00 • C 
dans une zone de traitement sensiblement 
verticale, 

b) on fait passer le granule de polyamide de 
haut en bas a travers la zone de traitement, 
avec chauffage a une temperature de 130 a 
210-C, 

c) on envoie a travers la zone de traitement, 
de bas en haut, de la vapeur d'eau sur- 
chauffee a une temperature de 130 a 
210-C, 

d) on preleve, en bas de la zone de traite- 
ment, du granule de polyamide sec et, en 
haut de cette zone, de la vapeur d'eau 
contenant du caprolactame et des oligome- 
res de celui-ci, 

e) on envoie a travers une colonne la va- 
peur d'eau ainsi obtenue, contenant du ca- 
prolactame et des oligomeres de celui-ci, et 
on obtient, com me produit de bas de colon- 
ne, une solution aqueuse de caprolactame 
et d'oligomeres de celui-ci et, en tete de la 
colonne, de la vapeur d'eau pratiquement 
exempte de caprolactame. 

2. Procede selon la revendication 1, caracteVise 
30 en ce qu'on maintient, pour le granule de 

polyamide, une duree de sejour dans la zone 
de traitement de 25 a 50 h. 



1. A process for removing caprolactam and 
oligomers thereof from polyamide granules 
containing same by treatment with an inert gas 5 
at elevated temperatures, wherein 

a) polyamide granules are introduced at not 
less than 100 * C at the top of a substantially 
upright treatment zone, 

b) polyamide granules are passed down- w 
ward through the treatment zone while be- 
ing heated to from 130 to 210°C, 

c) superheated steam is passed at from 1 30 
to 210 °C upward through the treatment 
zone, 75 

d) dry polyamide granules are withdrawn at 
the bottom end of the treatment zone and 
steam containing caprolactam and 
oligomers thereof is withdrawn at the top of 
the treatment zone, 20 

e) the steam thus obtained, containing 
caprolactam and oligomers thereof, is 
passed through a column giving an aqueous 
solution of caprolactam and oligomers 
thereof as bottom product and virtually 25 
caprolactam -free steam as overhead prod- 
uct. 



3. A process as claimed in either of claims 1 and 
2, wherein superheated steam at from 160 to 
190*C is used. 

4. A process as claimed in any of claims 1 to 3, 
wherein from 2 to 10 kg of superheated steam 
are used per kg of polyamide granules per 
hour. 

5. A process as claimed in any of claims 1 to 4, 
wherein the aqueous solution of caprolactam 
and oligomers thereof which is obtained as the 
bottom product is reused for the polymerisa- 
tion of caprolactam without further purification. 

6. A process as claimed in any of claims 1 to 5, 
wherein the steam obtained at the top of the 
column is heated to from 130 to 210* C and 
returned into the treatment zone. 

Revendicatlons 

1. Procede d'eiimination de caprolactame et d'oli- 
gomeres de celui-ci dans des granules de po- 
lyamide qui les contiennent, par traitement par 



3. Procede selon la revendication 1 ou 2, caracte- 
35 rise en ce qu'on utilise de la vapeur d'eau 

surchauffee a une temperature de 160 a 
190°C. 

4. Procede selon Tune quelconque des revendi- 
40 cations 1 a 3, caracterise en ce qu on utilise, 

par kg de granule de polyamide et par heure, 
de 2 a 10 kg de vapeur d'eau surchauffee. 

5. Procede selon Tune quelconque des revendi- 
45 cations 1 a 4, caracterise en ce qu'on reutilise 

sans autre purification la solution aqueuse de 
caprolactame et d'oligomeres de celui-ci obte- 
nue comme produit de bas de colonne, pour la 
polymerisation de caprolactame. 
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6. Procede selon I'une quelconque des revendi- 
cations 1 a 5, caracterise en ce qu'on renvoie 
dans la zone de traitement, apres chauffage a 
une temperature de 130 a 210*C, la vapeur 

55 d'eau obtenue en tete de la colonne. 
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